2006/JAN/25/WED 01:34 PM IP LEGAL - CLAR1ANT 



FAX No. 704 331 7707 



% ® PONDESREPUBUK © 



DEUTSCHLAND ■ Q£ 1 06 44 077 A 1 




DEUTSCHES 
PATENTAMT 



@ Aktenzeichen: 
@ Anmeldetsg: 
@ Offenleeungstag: 



196 44 077.7 
31.10. 96 
7. 5.98 



P. 023 




liiim 



Offenlegungsschrift ® j^c* 



C 09 B 67/20 

C 09 D 11/16 
C 07 D 403/14 



3 



//C09B 67/04 B01F 17/00,17/52, 17/10, 17/12,17/42,17/50. C09K 1M0.C09B 57/04,29/52, 4E*22(C07D 403/14, 
SS) <C07D 403/14,209:^239:60, 239:SO)C07D 521/00 

® Anmelden 

Bayer AG, 51373 Leverkusen, DE 



LU 
O 



® Erfinder: 

Nyssen,Roger,Dipl,-Masch.-lng. r 41542DorTTiaoen, 
DE' Pfutzenreuter, Dirk. 51377 Leverkusen, DE; 
Richter, Rorf, Dipl.-Phys. Dr., .61373 Leverkusen, DE; 
Hassenruck, Karin, Dr., Mount Pleasant, S.C*, US 



BEST AV/aii ABLE COPY 



; Die folgendan Ang-ben sind den vom AnmeJder eln^ohttm Urrteriogem eittnomir^n 

® Verwendung von Pigrnentpraparationen fur den Ink-Jet Druck 

(g) Varwendung von Pigmentpreparationen als Dnjcktin- 
ten-fiJrdQn Ink-Jet Druck, enth attend 
a) Wessar 

fa> Disperglermfttel und « 

c) mindestens ein Pigment der Formeln (!) bis <IU) oder de- 
ren tautonwen Formen 



R t O O R 



CD 




CO 

Q 



=a r> OR 



(in). 



worin die Suhstituenten die in der Beschreibung eng&ge- 
benen Bedeutungen hefoen. 



BU NOESDRUCKERE1 03.98 802 019/1S7/1 
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DE 196 44 077 A 1 

Beschreibuog 

DieErnndung betrifft die Venvendung voti RgmwicprtparatsoneD sperieller organ* sober Pigment© als Dnicktinton fur 
den Ink-Jet Druck sowie neue Pigmentpiaparatjontn. 
S WfiBrific Drucktinren filr den TioTenstrahldruck sipd sowobl auf Basis wasserlSfilicher organiscricr Farbstoffe ala aucb 
auf Baas oranircherFarbpigiivenie an sich bekanni und iD video Vero^enUicbungen beschrieben. Gegenllber den los- 
lichen FarbstofYen liefern Pigments generel] cine verbesserte lichtechiheiL der erbaUenen Ausdrucke; aUerdings ist aucb 
bekannt, daB die InkJet Drucke der meisten Pigments nicht die gleiche BriUanz erreichen wje Farbstoffe. Zwar kann die 
Brillanz dcrOrucke durcb einc besooders hone Wtinverteilimg dcr Pi£mentparuke3 verbesseit warden, damn einber gebt 
10 jedoch in der Regel ©in Verlust an LichtecbtbejtseigenschajRen (vgL Herbst, Hunger: Indusrrielle Orgaoische Pigmeute, 
VCTvl, VcdagsgcscUschaft, Wdxjheina (1987), S. 135-136). 4 

GemiiB EP-A-633 1^2 kann die Brillanz beispielswdsc durcb Wahl geeigneter Additive fQr <fie Tinten oder durch 
Wahl gecign&l^r Drucksubsimte wie berspjclswdse enLsprechend heschichteier Papiere verheasert werden. Das Problem 
sowoh! brillante als aucb lichiecbie pigments fur den ink-jet Dmck bereiizustellen, ist jedocb vom Stand der Techmk 
15 noch nicht befriedigend gelost worden. Dies gu\t insbesondere fUr den Farbtonbertrich gelb. _^ _ 

TVotz der VielzalU der Vcroffenttfchungen ist die obengenannte Aufgabe noch nicht beftiedigend gelost worden. Im 
ubrigen werden t»nr in einig&n wenigen Dofcumenteo Bcispiele von Gelbpigmentan aufgexllhrt, die in ibrer Lichtecht- 
beitseieenfichaft for den konvenUoneilen Ink-Jet Druck zwar gnmdsatzlicb geeignet sind, die jedoch fur hochwertigere 
EiDsartgebiete des Ink- Jet Drocks, beispjelsweise fotografische BildrepjodukdoDen (Potareproduktion, z. B. Anwcn- 
20 duos AuBenbereich, oder Display), den dart geforderten Licbtccbtiieitsejgepschaflen nicht gejjllgen (HP 518 225). 

Di eBrfindung betriflft daber die Verwendung von Pigmentpraparationen als Drucktiateci flir den Ink-Jet Druck, cnthal- 
tend 

a) Wasser 
25 b) Dispergiennittel und 

c) mincfcsiens ein Pigment der Formeln (D bis (HI) oder deren laulomeren Forroen 



R 1 Z 1 Z 3 R 
Z 2 ^ V=B=( 0) 



* 0 O R 4 



35 R 



40 N 

,B__^ \= B =A (H) 



z' 



R 2 



R 1 



Z' 



R 2 ' 



2 








V=B=A 




O 




z 7 z 9 


R 9 




-N 




)=Z 1D 




— N 


o o 


V 



\_M = N— / W 10 (in), 



worm 



R*, R 2 , R 3 und R 4 unabhangig voneinander fur Waiserstoff, Alkyl, insbesondere CpC^AlkyL Cycloalkyi, insbe- 
sondftie Cj-Q-Cycloalkyl Aryl, insbesondere gegebeoenfalls substituiertes PheoyU Aralkyl, insbesondere QrC 10 - 
60 AryW2)-C 4 -Alkyl T wie Benzyl oder Ethyl-PhsnyU oder Hetaryl stehen, 

B den Rest eines Isoindolins der Formcl 
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bedeuieu wobei die Verkniipfung mil den beiden Dopp^bindungen in der > und 3-Position des Isoindolcnius er- 

R^R^R 7 und R 8 unabhSflgig voneiTiander fur Wasserstoff, Halogeo, insbesondereF, CI und Br, C^-CVAlfcyl, Cj- 
C6-Alkoxy Oder Q-C 10 -Aryloxy sieheu. 
A den Rest dnec Cyanmethylens dc* F^rtnel 

■ 

H a 
NC — C — R 

bcdeuid, worio 

R 9 fUr ©iDen clctoonenaDriehcuden Rest stcht und 

7} hiR Z*° unabh&ngig voneinander fur O oder NR 10 stchen, 

worin 

Ri° fur Wafiserstoff odcr Cyaj)£tehL . 

Die Pigment* der Pormel (I) siud bei spidteweise aus DE-A-39 35 858 bekannt, die der Fonnel (H) beicjw^weise aus 
US-A-5.177.209 Ubd die der Fonnel (HI) brispitlsweise aus EP-A-74 515 bekannu 

BcYOTwgte Pignraiic der Foraiel (I) rind symmctrkche Isoiudolin-Pigmenic, dies der Fennel <JV) ^tsprtcbea 




(TV), 



worm 



Rl* WasserstofT, C^Cg-Allcyl oder Phenyl bedeuteL . w ' „ ... 

Ganz beWers bevoizugtc Pfctnenie der Forme! CD sntsprecfaec der Fornjel (IV), wonn fur Wassers toff stebt. 

Vorzugsweise stebt R? fur ednen Rest, dessen Haaxmett'sche SubstitueotenkODStaote C (para) > 0 xsL Erne enispre- 
cbende Auflistnog von HaroxnetfscheD SobstimeniiwifcODStanteo findftt sich z.B. in Sykes, Reaktionsmechanisroen der 
organiscben Chemie, 9- Aufiage, Wriobeim, VCM VedagsgcseHsehafi, 1988, oder kann n^b bekannten Verfabxen be, 

stimrot werdesi. , _ ^ 

Bcvoizugt© Pigment* der Form«4 (It) sind upsyminetriscbe. Ifccrindolin-Pigmente dex Farmel Cv ) 




(V), 



CN, gegcbcnenfalls durcb d-Cs-Alkyl CrQrCycloaftyl, AraDcyl insbesondeie C^i^Aryl-Ci^-alkyl, oder 
C<r Cw Aryl subsutuiertes AndnocarbonyU insbesowtere CONIICII3, Cj-C^-AlkoxycarbcnyU Q-CV Aryloxycarbonyi 
oder BetaryL, iosbesondere einen Rest der Formel (VI) oder (VH) bedeubM ' 
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5 



,13 



14 



(VI), 



IU 



15 




,13 



CO 



14 



(vn) 7 



20 



2S 



*0 



35 



40 



45 



R* 3 und fc> 4 unabhangifi Yoneintroder Wasserstoff, Halogen, uisbesondere O, Br und P. Cj-Cfi-AlkyL Cj-Cfi-AUcoxy 
odcr CrCVAlkoxyearbonyl bedeuten oder 

R j3 UDd R 14 zUsai3in )en den Rest eines ankondeasieiten Bcnzolnnges bedeulen 

G fOr O, S. NH oder N(Ci-C<r Alkyi) stebt, 

und 

nannte Bedeutun* hat, insbesond*!* solcbe, worin R 9 fur CONHCT3 ^^ f^ Wass^icff si*bL . 

Bevoizucte Fiiniente $ind Salze, Koroplexe, HoschluSverbiiiduDigeii, fb*e Lbsungen sowie Interkalauo^vcibmduo- 
pen der Formel Si). Sokbe sind beispielswcise aus EP- A 74 5 15 bck^WL Als Sato und Kcraiplexe der Verbiiidungcn 
der Forroel OH) konunw voizugsweise die Salzc Und Komplexe der Mono-, Pi-, Tri- und Teiraanionen mit den Metallen 
ti Ql Me, CdL Co, Al, Cr, Sn, Pb, besonders bevorzuet Na, Ca, Sr, Ba, Zn, Fc, Ni, Cu, Mn m BetrachL Besondcrc 
B^umnR^^tmi^ den Nlc&clsalzen, bzw. -koxnplexen upd dereu fet^n Lfcung^, IntarJodaUops- nod KnschluB- 
vorbiddDnEcn zu Besondcrs bevoizugi wt cine Hnschbrfverbinduag, Inreikaktiansverbindung, feste Lteung eines Sei- 
zes Oder eines Komplexes der Azobarbitnrsatfre, besonders bevorzugt des Azobarbitursaur^-NKkel- 1 : l-Komplexes. 

Bei der eineeschlos^rjen \ferbindung handelt cs sicb voczugsweise 11m tine cyclische oder acycbschc ^arascbe Ver- 
binduag vofi^gsweise urn Carbonsaure- oder SulfoDsaurcamide, Harostoffodcr cubstmiaie Hatnstofife sowib Hetcro- 
cydeajnsbesooderc 2A6-Tria»dDO-U,5-tria2ii3, AcetoguaDflJmn und Benzogu^armn. 

Besonders bevorzugte Pigment© der Fonjuel (ILT) cnisprecben deo Formeb (VHT) und (OQ 



NC-N 




(VHI) 



50 



55 



fin 



65 




insbesoodere in Poroi ihrer ESnsehluQvetbrodungen oder InnakalationsverWnduDg, wobei als wngesehlossene %%rbro- 
duna 2A6-Triamino-1.3,5-tria7in. Acetoguanamln oder Ben70guanamln bevorrajgt ist 

Besonders bevcrzngte Pigments der Formd* (1) bis (HI) oder diese entbaltende : Mischungen smd so^deren 
Drucfce den Farbtonbereicb abdecken, der im colorisnscben Sinne vorzngsweise mil den ^jn^ernj des CffiLAB-Sy- 
suh I (1976 I bestinunten Buntton-Weitebereicb H* von 80 bis 1000, vorzugswe.se von 85 bis 1000 bescbnebei . werden 
karuo (OBL&B-System (1976) = farbmetrisches Oidnungssystem z.B. Brockes. A. et aL, PSrbmessung is der TcxtoliD- 
dustiie, JSSN 0722-0391, 1986 Mitteilnngcn fllr die Farbstofife verarbeitende Industrie. 24. Jahrgang). 
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Naph&aHnsdfoiisiUren und/oder ^"f f ^^SSSill^ der Gruppo der Sulfobemsteir,- 
•noS milFomaldtbyd and Natriuxnb^ulflL V.^f^^^^SsStc io Betrachu z. B. solcbe, die oach 
siureester sowie Alkylbenzolsultonau. Wcucrh.n ko ~J^^^, D ^ cb um Produktc, diezrnn TeU nydiory- 

rc^&S— art bandeH es sicb a. B. um Ethy^d- 
add'ukte aus der Klass* der Umseusungsprodukic von lilhytcnoxid nut: 

ri gcslitligtec. und/oder ungesattig.en HaafeMn lid. 6 bis 20 C-Atamco oder 
M Alkvtohenolen rait 4 bis 12 C-Aiomcn im Alkylraa oder 

d) gesatditeo und/oder ungesSttigten FeusSuren mil 14 bis 20 C-AtomW Oder 
c) hydiierte und/oder unnydrierte Harzsaurcn. . 

Als Bt„ y lcoo»d-Add^ 

Mol Bthylenoxid in Frage. nnrtriisualteren. aber nicht wrverdflfeDtfiebten DE-A 19 535 

(*>•..■ 



20 



25 



16 



,15 




R 

t 

C 
I 

CH 



3 



m 




0-(CH^CH-p) fl H 



in dese ' •* 
r15 Wasserstoff oder Ci<VAlkyl bedeutct, 

£ trSTSS^y, C, C.-A^xyc^! od. Phenyl 
in raoft dcr Zablcis 1, 2 Oder 3 bedeuict, 

n erne Zahl vort 6 bis 100 bedeutct, w*,e*prstoff CH^ oder Phenyl stcbt, wobed im 

*» ffirjede d^b D i.dizi^Kobdr f leicb Celeries 

voo n »i • fQr CH 3 i«d ■» des Ges.mtwenes von o tf* fur 

wesenhsit von Pbenyl ix> den verschicdenen -(-CH 2 '^!^£g stent. 
Phenyl und in 100 bis 60% des Gesamtwertcs von n fbr Wasscrstott steal, 
trod Esiero der Alkoxylierungfiprodukte (X) der Formel (XI) 




CKCH^CH-O^-X Kat 



(XI), 



35 



40 



45 



SO 



55 



60 



RlC f jt lT , R> 8 \in*UT^D(^Bcdeutun^uriifangvonK. ,K ,k »w d^w. fJ ™o e 

XdieGnippeW ; S^ e oder-P^b^ e odtr HOCH.CW^® vvobei ubF^vodX- 

Kat cin Ration aus der Gruppe von H~ iJ , Na , 
P0 3 ° a zwd Kal vorliegeiL 



65 
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Genua** derFormeb, (X) und (in) sind beispielsweise der oicht. vorveiOfitoffichtM DE-A-19 535 256 bekar.nl, 

^to^^XSStL Alkoxybervogsprodokte decide! PQuod dcren Border Pormcl I Gn)be*. 
v™d^eTa,cb andere 1 die bier gen^ien Kpo** to Ink-M-Druckunten zo .rtdmro. Als ge«gi,*e 

tS& SXtaddT SronSEtiSKtoW Aluirintomoxid sowie fein partikulare Metalle Wl« .ttipfei |hM 
D i^SS^S«SS?Uto>««- ™ e beispielsweise sold* der A^Disezo-, Mjws Ai,d^bxao^ 

McS^X" SLr veSTiffSo, Mg-, At-L**e voo sutfoosaure- uod/oder carbonsaure- 

5 ^SKSSS&it^ konuren bebpieUweise waaeriotfcbe sow wasser-o.aulgierbare Typeo to Frage, 
_ -o Homo- sowie Co-Polymerifiate, wie stausUsctae- odwBlock-Copolyrnensate. 

b^^rzu^ DUpertiernuael and polymers Dispergierinittel wie bejspielswcase AB-, BAB- uad ABC- 
t». das A*Segme„l eto hydrophobes Hornopolym^ Oder 

a) 10 to 98 CJcw.-*, insbcscmdcro 30bis 98 GoWj-% 'J""^^, w,™, auf cingesetzta, Hgmeot, uod 
M 0 1 bis 100- Gew.-«a>, insbcsooderc 0,5 bis 60 Gew.-* Dispergienmuei, oezogen ^'^^^r e 
C) 02 bis 20GeW.-%, insbesondcre 0,2 bis 10 Gew.-% nrindesuas etoes Pigmels der Formeta 00 bis (TO). 

10 Die erftodungsgen.afi verweodeten BgmeotprSparauoaen kormen selbstversUtodlicb neben den Jtomponente* a), b) 

UD 1, C) ^J^^Xr^Skonunen fur Drucktinten fur den Ink-Jet Druek Ubttche toffeia Frage. 
^S^SSS^StS^^S^ *> orgaaischel^suagsintoel rwgegen seto. Besoms geeigaet 
» I^sraXl. Brvorzugl sind Bofche. di* one Ladichbm vao grofier al, 0,5 g/100 S 

einew nriiflereo Molgewichi vod 100 bfe 4000, v ^8 sw ^^^ S J?^^^ ol ^^^ e Etbvtoglykolmppoal- 

State nSSKSSStta^ Tbi^diglykol, TWexhylengbrkotoonamethylether ode, «onoediy^f«> 
« n y e?2^K¥-Metb yl -2- P y rroMdon. N-Ediyl-pyrrolidoo, N-Vtoyi-pyrrobdan. U-Dmiethyl-mndazobdo^ Dune- 

thylacetainidsovneDjmethylforniaiiud. 

gS^S^^^^^ 4». * bU 20 Gew,*. be^ger, 

so ^SSSffS^m - W — - d orgairiscbem XMprift* 20 bis 99 Gew,«*, vorzugsweise 30 bis 

PnV^bdkoWL Polyvinytoyrwbdon. Melhyleellulose u. a. den, Fachmaira Monro Mattel, sowen ae die SttbDilBt 
• I ^Z^TfJ^mcky^hdZf, und das Trocknungsvcrbabea auf Papier nictai aeganv beewflussoi. 

der Drucktinte, d j a5 ^^^°f^ m ^^f k - ^ e erftotbmcsgentfS ^ Dracktinten verweodeten Pigmeotprapa- 
55 ZttsitaUcte z» deo oS^-T^rSsSw bSlO Gew.-». bezogen aufllnte, oberliacheoatoi- 

rationcti aocb ems, Antea %on O bis 15 j^.^' , B ^ Reau lierua2 der Oberfi*±enspannu»g der 

Tiote, femer ^Z^^ a lt u l^^T^Z^ Tmte a B f ur.^rscte.dlicbc Substtatarteo (Papisrc). Der- 
^^^^t^^^^S^^ -on am Mark.. WigSnglichen Produkten bekannL Bei der 
60 n^^1SSS!S« r^Tdlirfen cbese nicbt die Stabibtat der Pigwenrpr^aiion Oder die venveodeien 
Dniekk^fma^aben beeir^aobi^. Pigmeatpraparalion weitere iooogene als aucb nicht-ionogene 

■"SEETlSSl? pTS^ooen nocb Konserviemogsr™^ ^bu^ttel wc^e Teoside und 
•tSS-St SfflSS StAnunordak Oder Amtoometbylpropa^i, Nja-Dirnediy.arntooethar^ 
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Beisplele fiir Konserviercngsmi.*! rind Methyl- Cb.onnetby.-isoUdazoHo-S^, Oder M5- 

Beasotelfr ffcr Lichiachuttmitu* sind XJV-Absoxbcr. 
DicErfiudung beniffl weitcrhin PigmantpriiparatjoaeD enthalt«id 

• 

a) Wasser 

m Dispernvfi/rniiitl . 

c) mindesieos ein Pigment der Foimeln 0) his (TO) und 

aliphatiecne C^Alkdbde. w ^*^^ oderDiac^nalkobol, Polype xvie 

tanoL alipbatiscbe Ketone, A<*toA,Methylet^U^ TrimetbYlalpropaja, Pblyetliy- 

) & nc Jykol mil. einem miflJcrei. Molgewichr von 1 00 bis ™™f™ _ t M^oC^^lkYl^lykoleth^ wie 

U-W«etnyl-imid4olidoe, Dimethylacetainid sowte Draetbylfomairud. 

Die bevorzugten Au^hrungrforme, > der d»ta ^^f°^^ e ^ ^"£*J^«« als Dmck- 
Die Erfindimg Wft wejierhin die Hertldluog to n ^, D 6 sg ^^^ s T n P^nen? Formula 0) bis OD 
Omen fur den L*JeiHmdc die d^urchgelcenn^chnd ^^^SSSSd oaS^en. 

On allgemeinen wd das Pigment in Pulverforra oder V^™"^ eioer bamogeneu Mahlsuspenmon ba- 
spislswcisB miuels RubxweiksbflUe, IXasolver und Shnucbeu Aggregate g g 

angcscblagcc (d. b. cingebracht ubd homogco^i). TH^f&wnei (Siedepunki < 150°C) entbalten, dieiro. 

• Die Mahlsuspensioo kann auBerdem Aowlc . mcdngs.rdend^ LJL k6 £ nen Si(5 ^ aber auch AoteUe 

h6bcisied«5oerL8suDgsnntiel oder weiterer Zosaize, wie sie ooen o=*m 

oder Benelzungsmiael, cnthalteo. , flucb j; e Feintnahltmg. "vbizugswcise liegt die Pig- 

Pie NaBzerttein^ng ^^^t^^^^S^t^on derfe^enPign^tpraparadonbzw. 
mentkonzeotradon der Suspension dabei ob erbalb ^ ^^J^" ciai ^ Aosc hlr,a an die NaBzerfdeinerung ernge- 
DnicktiQte. Die gewQnscbte Pigwenisndtoni^trancm «ri ^? rZ " 8 „T^ «vrtinscbte Pflrttolfrinvertrflong von 0.001 

Ws 5 ^ vo^weise 0,005 bu 1 1 jn».Fux ^^"^XSffl. Scbwingmnbteu uod insbesoodere 
sebnecken, KugelmilMen. Rotor-Stator-MOhUn, ^^^.^"^"^Lug^Qhlco mil Mahlk6ipn ro nut einem 

Durchmesser von OA bis 2 mm w Frage. Die Manuc^er fc d Regcl iedocb bei Ranmtemperamr, msbeson- 

xnogenisatoroderin eincm die Abgabevonloslichen Stofien 

aus den Mablkoipem (z. B Ionen aus Olaskaxpe^) auf ^ ^T"™^ ^ OT sich bekaanter Weise in Wasser gegebe- 

mtion feine* Pigraentp^rtikel in der 'vetdflnming zn v f ™^ e ^ pitmlRntDraDOTa uonen, in deffl im Mahlschnitt zur Her- 
EteUung des Kgmentonzratraws for ^Ubtoening nicht am Pigment adsorbiertes Diaper- 

Wasserechtheit weiierzn verbeasem. TJiese konn&n sowoni wmw ««• 

in einer der in d) '"^^^^^^tifMiscbung und Homogenisierung der PigmentpraparanOneo umar 
In cioer bevorzugteo Verfahrenswose ™ 5 ° % ^ die Enlstehung von Schaum zo unterbinden 

Verwendong eines Strahldispergators oder Hochdruckhomogemsalors, am me m ™ »» 

"ttSSS^WW^ erfolgtaoch die Binstdlnng «t die gewaoscbts ^<*r 
tnitiels 1 bis 5 um Membran- oder Glasfilten). 
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spersions- u»d Lagerstabdltal ui emcm wcilcn ^"^IX^SmW i B anf holz&eiem Papier, mittl. Papier- 

Trrtpfthenform erfolgi dabei ^^^^J'^^TJ^Z^y^n ansgeubtwird und soUn- 
in FomTvon Ticopfcn aufeio Subatral gebr^chi Nverdcn. 

BotsptcJ 1 

HerstcQuog C iner benders bevorznglcn lanschluBvcrtrindung dss Pigmcntes gcmSB Fbn»el OX) 

BenzoJsulfonsawreazid. o^?*,™,,!* verriihrte 10 Minute© und stellte dsaa mit ca. 33 ml 

Zuder wbergeadten Emulsion gab ^^8 B £ b S£ jSE*Ed£tS mlEssig^ursund ca. 14 ml 10 
ION Nairontauge auf P P 8. Der Aa^wurie 2 tamta be, 50 ^IgJJ^wg erbitzL Man eihielteine Suspension 

des Nalriumsataes der AzobarWtuisSnre; zosStzbch warn. nocj. ca. 2- g d=s als iMenenpro 

fonamids gdost vorhandea. au feebeizt, abgesaugt und mil ca. 1 1 siedend heiCemWas- 

*S Beispiel 2 to 4 

Heacslellung yod pigmeotpiBparation&n 
(TeUe - Oewichtsteilc, Prozcnte = Oewichlspiozentc) 



25 



30 



35 



40 



30 



| Beispiel 2 

I 

j 

! 

i 



60 



65 



89 ?Wk. des M. MkKta des Pigment* geman Fennel (K) h^lh nach Beispicl 1 nut ehvan Itackern 
S^S^Sld cbensoS Die 2teammensetrung kann Tabelk 1 enmonnnen werden. 



8 



a v . . • 



PAGE 3W50 ' RCVD AT 1/25/2006 1:27:20 PM [Eastern Standard Time] ' SVR:USPTO£FXRF-6/31 1 DNIS:2738300 * CSID:704 331 7707 ' DURATION (mm-ss):1 34)6 



2006/JAN/25/WED 01:37 PM IP LEGAL - CLARIANT 



FAX No. 704 331 7707 



P. 031 



DE 196 44 077 A 1 

Beispiel 3 

22 Tfcite dc 5 getfocknclen P^entes gcmSB Forme] (V) CR - ^^ n 3' 

von US 5 177 209. und ntisseldoif) wuid^niu 

Tfcile eines Ugntaulfco.!* (Utanne NA, F^gno'^ JSJJ^ ^ d bon^enfaiwL In. AnschluB erMtf» cine 
69.2 T«l« deionisierten. w «^J.™^^SSKkX.Uat wurde rail. 

gezsicbnett StabilttatS- und BiettageoschaAea Die znsaromenwLt « 

Bcispid 4 

90?Wo des fcucbten PreBkucbens des Pign^es M («V> (R* = H), befges^ o** Beispid 8, 

3 ?^l A ^£Z^^l^y^^^ *— <*> und <*> "* "~ Z -~ 

nlenstizuiifi von 51% gemSC Formel X und 

n = 50 
und 

4$% ficmSE JFormeJ (XI) und 
R J5 .^ CH 3 ,Rj6',n , ,l8 , = H 
nV*=2,8 
n'-50 

x = so 3 - 

sowie . -™ rh solvers homogepisictt. Dcr pH-Wert wurde niittels ver- 

0 S^^SSSog^ni^ wi* in Beispid 2 und - ^ eine Pignaenttonz^ 
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Tabellc 1 (Angabcn in Gew.-$>, bezogen auf das Pigroentkonzratr^) 



10 



15 



20 



25 



30 



35 



40 



45 



50 



55 





Beispiel 


2 3 4 J 




Deionisiertes Wasser 


58,6 71,9 68,43 1 


Dispergiermittel 


Ultrazine® NA 

Tamol*NN9401 

Di$pergiermtttelgemisch 


8,0 

6,3 - ~ 

1,47 J 


Pigmente 


Pigment gem. Foimel (IX) 
(trocken) 

Pigment gem. Formel (V) 

Pigment gem. Foimel (IV) 
(trocken) 


35 - 11 

20 ' 
30 


weitere Zusatze 


Konservierungsmittel 


0,1 0,1 0,1 


Eigensckaften 

L — - 


pH-Wert 

max. TeUchengrofle* (jim) 


6,5 8,0 6,9 I 

<oa <0 ? <o,2 1 



*) Bestimmt aus der PartikelgroBeaverteUurig (Gewichtsmjttel) 

Mefiapparatur: Scheibeozentrifuge Typ DCP* 1000 der Fa. Brookhaverx 

AD^vendung5l3eispielc 
BeispieLe 5 bis 7 

TMb PiamcotDrSDamtionen geraaB dco Beispieleo 2 bis 4 wurden zur Vcrweodung afc Brucfcitoten fur den Ink-Jet- 
^SSTtko^itr^ion von i*wete 4 Gcw.^ unit* Hnsatz vod dcionbienem Wasser sowie mil orgam- 

•^^CT^uJiK eswShlt. daB die Viskosicai der Drucklinten w einem Bereich vod 3 bis 5 roTas lag. 

KrH^u^tS^ S<*=°<* von dco Pigzaeatpraparatione* der Beispiele 2 bi, 4 du«* ^ B cb« und Ruh^n 
m i7dt«rf^rii^n Manga aa Wasser so^ie aoiKtigea Zusiteen W ie arganischen l^gsmittel » emem GlaBbebalter. 
^ fn^B^oC^tn^scballhomb^dluog iiber 1 Minute uod die Zog.be von KpnaervjaruagsBUttal und I gc- 
5b^m S^SngSs verditanier NaOH Die Zusamxnense^Dg der als Drudrtin^ verwendet™ ? )g - 

0 S^r^^ Ln, Druc*en d«** ein U ua> Fdter tttner, orn ge^enfalls varbande- 
rtco Mahlgutabneb und Orobautfiil aus der Suspension zu ©mfcmeo. 



60 



65 



10 
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Tabelle2 

toalsDnK*^ vexwendciw ftaparatfonen (Angabco in Gew.-%,be ZO gcn auf 
Preparation) 



Beispiel 



Daionisiertes Wasser 

Poly ethyl englykol 
(Mol.Gew. 400 g/rnol) 

2-Pyrrolidan 

Isopropanol 
Pigmeatkonzentrat 

gemaB Bsp. 2 

gem&B Bsp. 3 

gemafi Bsp. 4 



Konserviexungsiiiittel 



pH-Wert 

Oberfl&chenspannung 

max. TellchengroBe 
(Scheibeiizetitrifiige) 



% 




11,4 



20 



5 


6 


7 


79,0 


70,4 


77,1 


4,0 


4,0 


4,0 


3,9 


3,9 


3,9 


1,5 


1,5 


1,5 



1 



13,3 


0,2 


0,2 


0,2 1 


6,7 


8,0 


7,5 


>30 


>30 


>30 


<0,2 


<0,2 


<0,2 



10 



15 



20 



25 



30 



35 



40 



Eisenscbafto derab Dn.clflinteo verw«.det«, Pigm^tpraparatio^ ge*Sfi d» Beispiden 5 Wa 7 

en dung eioer gereinij 
Die DrucktinTen licfceo 



45 



Venvendnng eioer g^^^^^S^ ^ d eigaben brillan* Druckbilder «dt hob* Farbstarke und guten, 



DrU c*e auf un^chiedlicben Subso*^ wurfe mil d« £«^^<^ £ S ° 



Kontiast. 
bdle 3 dargcsteOltco Ergebnisse: 



55 



60 



65 



11 
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10 



15 



25 



30 





Lichtechtheitsaote auf Substrat 




Drucktinte 
gemSfl 


Normalpapier 
AGFA*' 701 


Glossy 
Paper 


Beschichtete 
Folie 


HP 

Spezialpapier® 


Bei spiel 5 


7-8 


6-7 


7 




Bei spiel 6 


6-7 


6 


nicht gepruft 


nicht geprQft 


Beispiel 7 


7- S 


7- 8 


6-7 


7 



20 Anm: 8 A kein Farbverlust 

1 a vollst^diger Farbverlust 



Die Drucke aeigleO darUheibinau£ duo gute Wasser- und Tbxtmarteechth^ 

PatcnteDsprUchc 

j . verweodung von Pi^eotpiaparatianeo ah Druektwten Mr dea tok-J« Druck. extend 
a) Wasser 

§ ^K^SS«t der Foondn (I) bis (HI) odw deren fcuiom^ Fom«n 



3S 



40 




0) 



45 



SO 




=A 



CO) 



55 



60 



65 





(HI), 



stehen, 

B den Rest tines Isaindoltos der Fonnel 



12 
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T 
.■ 




bedeuiet, wobei die Vfctortpfi-ng nriide* beiden Doppelbiodunge* in der 1- und 3-Position des Isoindob^ *r- 

^^undR'u^bhW^ 
C-Cs-Alkoocy oder Q-Cjo-Atyloxy stebeo, 
A den Rest ones Cyammaijyleos der Formal 

* 

II 9 

NC— C — R 



worm 



2 . W SS^^T^ piim ^n*^*^n*^™~r>- 

chen 



10 



15 



"20 



btdeutfti, worin , , 

R 9 fiir cincn elclctrooenan2idicndcn Rest slchi und 



30 




(IV), 



3p 



40 



worm 

3. VerwenduDg gemaB 



R « W^ersUrff, ^^^^S^r^^oe, dafi die Pi^entpr^on «n Pigment dec 



45 




SO 



55 



: V^ng gemafi Anspruch 1, da^h geton^chnet, da£ Rgmecte der Fennel (H) der Pormel (V) eotspre- 



oitbalt 
4 

cheo 



60 



65 



! 



13 
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to 



CN 




(V), 



15 



25 



13 



o 



(VI), 



30 



35 



40 




R?3 d Li R** unabhimgig vonrinander Wasserstoff, Halogen, insbesoodere Q, Br und F T Cx-QrAJkyL C^-C^A\- 
G fur O, S, NH oder NCCrC^Alkyl) slebt, 

Ri2 Wasscrstoff, C r C6-AJk^l Oder Phenyl bedeuteL w^tderfonnel (DdsrFormei 



45 



50 




55 



60 



65 



n^nduag gemaB Aflspruch 1. dadurcb gckeonzeicb^. daB Pign>«,te derPbnnd (ffl) dcr Forrcel (Vffl) Oder 



(DQ entsprechcn 



14 
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(via) 



10 



H 
N 



H 



O 

\ — jvj^N 



-b- 



15 



(ix). 



30 • 



k -i jom„^>, «ta»nzeichneL daB das Pigment derFom>el (III) in FonM eines Sal- 

7. Aferwendung pott A«pn>cb V.^^SbSgX tit ImXutionsverbinckmg vorliegL 

2es, Komplexcs, als feae Ltamg, i ^J^ZZS »Stda8 das Pigment, da Fonuel (TO in Form einer Ern- 

8. VcrwenducggcraafiAnspn.cb rdadwch ^^f?^ S Verbtodung cycliscoe. 
scbluBv-bindnng H-stoff Oder substian^Han,- 

-d Benzogu**^ i* 

9. Hgmcntpraparatiooea cothaltetid 

a) W^sser 

3 S£Sgtn«.t der R»rmeln 0J bi* (IH) od« deren ttutomeam F«meo 



25 



30 




a) 



35 



40 




=A 



(10 



45 



50 





(HI), 



60 



wonn 
besondere 
B dea Rest eiucs Isoiodolios derpormel 



6S 



15 
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10 



15 




bedautct, wobei 



i die Verkndpfung n*Ld*> beidec Doppelbind.ngsn * der 1* u D d B-PositioB das Isoindolins sr- 



ftt und R* unabbfcigig vone^der fur Was^toff . Halogen, insbesondere F, CI nod Bi, C r Qr Alkyl 
Q-Cg-Allcoxy odcr CVCio-Aryloxy sttben 
A den Restedncs Cyanniethyleas dsrF<*nnzl 



20 



35 



SO 



3S 



40 



9 



NC — O m R 

bedeul/el, wario 

R9 fo r cine clcfctioacpan2iohcndcii Refit sXchi mfl 

£ bis Z»° unabhangig vonein^der fur O oder NR*° Bteheu, 

worin 

R 10 fur Wasserstoff odcr Cyan stehw 

Tr^fc $ °S33Tit52£5 SttSSSU* - ^ 

prepan, Polye&ylenglykol mil oaem ^™ "^fJ.^XxV&vlcte besonders bevorzngt 

1300 gW oder Glycerin, ^ohydrexyc^ vo^ 

^CrQ-alkylglykol^ 




eines Salze*. Kbmple*es, nls festt= Lflsung, ak E^ch^oBv^^ung pigment der Fbnnd (HI) in Foot 



45 



min ist 



50 



55 



60 
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